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^ (54) Title: METHOD FOR PRODUCING POLY-ALPHA-OLEFINS 

< 

(54) Bezeichnung: VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG VON POLY-ALPHA-OLEFINEN 

© 

(57) Abstract: The invention relates to a method for producing poly-a-olefins, according to which primary alcohols are subjected 
tft to a dehydrating polymerisation in the presence of acidic aluminium phyllosilicates at temperatures ranging between 60 and 340° 
f^) C and are optionally then hydrogenated. The invention also relates to poly-a-olefins that can be obtained by subjecting branched 
^ primary alcohols to a dehydrating polymerisation and then by optionally hydrogenating the product. 

m 

(57) Zusammenfassung: Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Poly-a-Olefinen, wobei man primare 
Q Alkohole in Gegenwart von sauren Aluminoschichtsilikaten einer dehydratisierenden Polymerisation bei Temperaturen im Bereich 

von 60 bis 340 C unterwirft sowie ggf. anschlieBend hydriert sowie Poly-a-Olefinen, dadurch erhaitlich, dass man verzweigte pri- 
^ mare Alkohole einer dehydratisierenden Polymerisation unterwirft und ggf. anschlieBend hydriert 
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Verfahren zur Herstelluna von Polv-alpha-Olefinen 



Gebiet der Erfindung 

5 Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Poly-a-Olefinen durch dehydratisie- 
rende Polymerisation in Gegenwart von sauren Aluminoschichtsilikaten und ggf. anschlieRender Hydrie- 
rung sowie Po!y-a-Olefine dadurch erhaltlich, dass man primare Alkohole in Gegenwart von sauren 
Aluminoschichtsilikaten polymerisiert und ggf. anschlieliend hydriert. 

10 Stand der Technik 

Poly-a-Olefine sind bereits seit langerem bekannt. Sie werden ublicherweise durch Polymerisation von 
a-Olefinen in Gegenwart von Katalysatoren hergestellt. Obiiche Katalysatoren sind dabei Lewis-Sauren 
sowie Obergangsmetall-Verbindungen. 

15 

EP 321 852 B beschreibt die Herstellung von 1-Olefin-Polymerwachsen durch Polymerisation von 1- 
Olefinen bei Drucken von 0,5 bis 120 bar in Gegenwart eines Katalysators, weicher aus einem Metal- 
locen als Obergangsmetallverbindung und einem Aluminoxan als Aktivator besteht. 

20 EP 401 776 B beschreibt ein Verfahren zur Herstellung von Poly-1-Olefinen, wobei 1-Olefine in Gegen- 
wart eines Katalysators polymerisiert werden, der aus dem Umsetzungsprodukt eines Magnesiumalko- 
holates mit Titantretrachlorid und einer metallorganischen Verbindung der Gruppe Mil des Periodensy- 
stems besteht. 

25 EP 607 773 B beschreibt ein Verfahren zur Herstellung von niedermolekularen Poly-1-Olefinen durch 
Homo- Oder Copolymerisation eines 1-Olefins bei Temperaturen im Bereich von 20-200° C und Drucken 
von 0,5 bis 50 bar in Gegenwart eines speziellen Katalysators, wobei man die Molmasse des Polymeri- 
sates mittels Wasserstoff so regelt, dass niedermolekulare Poly-1-Olefine mit einer Viskositatszahl un- 
terhalb von 80 cm^- 1 entstehen. 

30 

WO 01/19873 A1 beschreibt ein Verfahren zur Herstellung von Polyolefinen, wobei ein flussiger Roh- 
stoff, der mindestens ein Olefin enthalt, mit einem Katalysator versetzt wird, der einen stabilen BF3- 
Komplex enthalt. Die Durchfuhrung der Reaktion ist durch weitere Merkmale gekennzeichnet, die auf 
spezielle apparative Parameter gerichtet sind. 
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Beschreibung der Erfindung 

Obwohl eine Reihe von Verfahren zur Herstellung von Poly-c-Olefinen aus dem Stand der Technik be- 
5 kannt sind, besteht gleichwohl ein standiges Bedurfnis, Verfahren bereil zu stellen, durch die Poly-a- 
Olefine zuganglich sind. Weiterhin besteht ein Bedurfnis nach neuen Poly-a-Olefinen, die auf hertcomm- 
liche Weise nicht zuganglich sind. 

Uberraschenderweise wurde gefunden, dass durch Umsetzung von sauren Aluminoschichtsilikaten mit 
10 primaren Alkoholen auf elegante Weise Poly-a-Olefine zuganglich sind, und insbesondere auch neue 
Poly-a-Olefine, die interessante Eigenschaften aufweisen, wie geringe Oxidationsauffalligkeit und nied- 
rige Viskositat. 

Ein erster Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist demnach ein Verfahren zur Herstellung von Poly- 
15 a-Olefinen, dadurch gekennzeichnet, dass man primare Alkohole in Gegenwart von sauren Alumi- 
noschichtsilikaten einer dehydratisierenden Polymerisation bei Temperaturen im Bereich von 60 bis 340 
°C unterwirft und ggf. anschlieBend hydriert. 

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform fuhrt man die Reaktion unter Auskreisung des entstehenden 
20 Wassers durch. 

In einer weiteren bevorzugten Ausfiihrungsform wird die Reaktion unter Schutzgas, insbesondere Stick- 
staff, durchgefuhrt. 

25 In einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsform stellt man die Reaktionstemperatur derart ein, dass 
man das System enthaltend das gewunschte Olefin und das saure Aluminoschichtsilikat solange erhitzt, 
bis eine Wasserabscheidung beobachtet wird und diese Temperatur solange halt, bis keine weitere 
Abspaltung von Wasser mehr erfolgt. AnschlieBend wird der Katalysator entfemt, beispielsweise durch 
Filtration, wobei ein blankes, flussiges Produkt erhalten wird. Auch in dieser Ausfuhrungsform wird vor- 

30 teilhafter Weise unter Inertgas, vorzugsweise Stickstoff, gearbeitet. 

Hinsichtlich der Natur der einzusetzenden primaren Alkohole gibt es fur das erfindungsgema&e Verfah- 
ren an sich keinerlei Beschrankung. Vorzugsweise wahlt man solche Alkohole, die mindestens eine 
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primare OH-Gruppe, vorzugsweise eine oder zwei primare OH-Gruppen enthalten und die insbesondere 
6 bis 72 C-Atome pro Molekul aufweisen. Die Alkohole konnen einzeln Oder im Gemisch untereinander 
eingesetzt werden. Die Alkohole konnen linear oder verzweigt, gesattigt oder ein- bzw. mehrfach unge- 
sattigt, insbesondere olefinisch ungesattigt, sein. 

5 

GemaB einer Ausfuhrungsform der vorliegenden Erfindung setzt man als primare Alkohole monofunk- 
tionelle Verbindungen der Formel (I) ein 

Ri-OH (I) 

10 

worin der Rest R 1 eine Alkylgruppe mit 6 bis 72 C-Atomen bedeutet, der gesattigt oder ungesattigt, ge- 
radkettig Oder verzweigt sein kann. Beispiele fur geeignete primare monofunktionelle geradkettige Alko- 
hole der Formel (I) sind Hexanol, Heptanol, Octanol, Nonanol, Decanol, Undecanol, Dodecanol, Tride- 
canol, Tetradecanol, Pentadecanol, Hexadecanol, Heptadecanol, Octadecanol, Nonadecanol, Eicosa- 

15 not, Docosanol, Tetracosanol, 10-Undecen-1-ol, Oleylalkohol, Elaidylalkohol, Ricinolalkohol, Linoleylal- 
kohol, Linolenylalkohol, Gadoleylaikohol, Arachidonatkohol, Erucaalkohol, Brassidylalkohol. Beispiele fur 
geeignete primare monofunktionelle verzweigte Alkohole der Formel (I) sind solche, die mindestens eine 
Methylverzweigung in der Alkylgruppe aufweisen, die an jeder beliebigen Stelle in der Alkylkette sein 
kann wie beispielsweise bei Isononylalkohol, Isostearylalkohol oder IsotridecylalkohoL Weitere geeig- 

20 nete primare monofunktionelle verzweigte Alkohole sind die dem Fachmann bekannten Guerbetalko- 
hole t die bekanntlich durch Dimerisierung von Fettalkoholen zuganglich sind und sich strukturell 
dadurch auszeichnen, dass sie in a-Stellung zur endstandigen CH20H-Gruppe einen langeren Alkylrest 
vorzugsweise mit 2 bis 18 Kohlenstoffatomen aufweisen. Geeignete Guerbetalkohole sind 2- 
Hexyldecanol, 2-Butyloctanol, 2-Octyl-dodecanol und 2-Hexyldecylpalmitat/stearat, 2-Ethylhexanol und 

25 2-Propylheptanol. 

Bevorzugte primare Alkohole der Formel (I) sind monofunktionelle verzweigte Alkohole, die vorzugs- 
weise eine oder mehrere Methyl- oder C2-C18-Alkylgruppen als Verzweigung aufweisen, wobei die 
Verzweigungen uber den ganzen Alkylrest des Alkohols verteilt sein konnen. Sofem es sich bei der 
30 Verzweigung urn Methylgruppen handelt, ist es ebenso moglich, dass mehrere, bevorzugt 2 bis 6, Me- 
thylgruppen uberden Alkylrest des Alkohols verteilt sind. Sofem es sich urn eine C2-Ci8-Alkylgmppe als 
Verzweigung handelt, sind vorzugsweise keine weiteren Verzweigungen im Alkylrest des Alkohols vor- 
handen. Insbesondere geeignet sind Guerbetalkohole, vorzugsweise 2- Ethylhexylakohol. 
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In einer weiteren Ausfuhrungsform der vorliegenden Erfindung setzt man als Alkohole primare zweifunk- 
tionelle Alkohole (mit 2 Hydroxylgruppen) ein, die gesattigt oder ungesattigt sein konnen wie 1.5- Pen- 
tandiol, 1,8-Octandiol, 1,6-Hexandiol,1,10-Decandiol, 1,12 Dodecandiol oder die dem Fachmann be- 
5 kannten Dimer- und/oder Trimeralkohole ein. Unter DimerdiolTTrimertrioIen sind technische Gemische zu 
verstehen, die durch Oligomerisierung von ungesattigten Fettsauren mit 12 bis 22, vorzugsweise 16 bis 
18 Kohlenstoffatomen oder deren Methylester und nachfolgende Hochdruckhydrierung ertialten werden. 
Bei der Oligomerisierung treten durchschnittlich zwei bis dret Fettsauren zusammen und bilden Dimere 
bzw. Trimere, die uberwiegend cycloaliphatische Strukturen aufweisen. Die Oligomerisierung kann ther- 

10 misch oder in Gegenwart von Edelmetallkatalysatoren durchgefuhrt werden. Vorzugsweise erfolgt die 
Reaktion in Gegenwart von Tonerden. Neben den Fettsauren konnen auch deren Ester, vorzugsweise 
Methylester dimerisiert werden. Dimerdiol/Trimerdiol-Gemische, die im Sinne der Erfindung besonders 
bevorzugt sind, werden durch Oligomerisierung von technischer Olsaure und nachfolgender Hoch- 
druckhydrierung erhalten und weisen einen Dimerdiolgehalt von 33 bis 99 Gew.-% sowie einen Trimer- 

15 triolgehalt von 1 bis 67 Gew.-% auf. Den Dimerdiolen kommt innerhalb der Gruppe der zweifunktionellen 
Alkoholen besondere Bedeutung zu, da damit Poly-Olefine hergestellt werden konnen mit auSerst inter- 
essanten Eigenschaften, wie zum Beispiel hohe Viskositat. 

Die Reaktionszeiten wahrend der Polymerisation sind an sich moderat und liegen ublicherweise im Be- 
20 reich von 2 bis 48 Stunden. Wie bereits gesagt ist es bevorzugt, die Reaktion unter Inertgas durchzufuh- 
ren und entstehendes Reaktionswasser kontinuieriich aus dem System auszukreisen. In diesem Falle 
kann die Lange der Reaktionszeit dadurch festgestellt werden, dass keine weitere Wasserabscheidung 
mehr stattfindet Auf diese Weise kann sichergestellt werden, dass nur die minimal erforderiiche Reakti- 
onszeit eingestellt wird und eine weitere thermische Belastung des Systems vermieden wird. 

25 

Beim Verfahren gernad der vorliegenden Erfindung wird die Reaktion durch saure 
Aluminoschichtsilikate induziert. Vorzugsweise betragt die Saurebeladung der Aluminoschichtsilikate 
dabei 3 bis 300 mval/100g. Das erfindungsgema&e Verfahren hat den Vorteil, dass der Katalysator nur 
in relativ geringen Mengen eingesetzt wird und dass er weitgehend wiederverwendet werden kann. 
30 Aluminoschichtsilikate sind Mineralien mit silikatischer Grundstruktur, in denen miteinander uber Dipol- 
Dipol-Wechselwirkungen und Wasserstoffbruckenbindungen verknupfte Silikatschichten mit teilweise 
eingelagerten Aluminium 3+ -lonen vorliegen, und wobei diese zweidimensional unendlichen anionischen 
Silikatschichten uber Kationen einer Zwischenschicht elektrostatisch vernetzt sind. Struktur und 
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Zusammensetzung derartiger Schichtsilikate sind dem Fachmann aus dem Stand der Technik bekannt 
und konnen der einschlagigen Literaturentnommen werden. 

Beispiele fur Aluminoschichtsilikate sind Talk, sowie Tone mit Blattstruktur, wie Kaolinit, Montmorillonit, 
5 Bentonite und Hectorite. 

Die Menge des saurebeladenen Aluminiumschichtsilikates ist an sich nicht kritisch. Ublicherweise wird 
der Katalysator in dem erfindungsgemaRen Verfahren jedoch in einer Menge von - bezogen auf den 
eingesetzten Alkohol - 1-100 Gew.% eingesetzt. Die bevorzugte Menge liegt im Bereich von 1 bis 10 
10 Gew.%. Die Art der Saure der saurebelandenen Aluminoschichtsilikate ist an sich keinen speziellen 
Einschrankungen unterworfen. Bevorzugt sind jedoch insbesondere Halogenwasserstoffsauren, insbe- 
sondere HCI, sowie Schwefelsaure und Phosporsaure. 

Besonders bevorzugt als Katalysatoren sind im Sinne der vorliegenden Erfindung saurebelandene 
is Montmoritlonite. In einer bevorzugten Ausfuhrungsform der vorliegenden Erfindung werden dabei K- 
Katalysatoren mit der oben beschriebenen Saurebeladung eingesetzt, Diese Katalysatoren sind dem 
Fachmann bekannt und kommerziell von der Firma Sudchemie erhaltlich. ErfindungsgemalJ ist dabei 
insbesondere der kommerziell erhaltliche Typ K5. Ganz allgemein gilt, dass die K-Katalysatoren allein 
oder in Kombination miteinander eingesetzt werden konnen. 

20 

Als Katalysatoren konnen einerseits solche Aluminoschichtsilikate eingesetzt werden, die herstellungs- 
bedingt bereits die erforderliche kritische Saurebeladung im oben genannten Bereich aufweisen, wie es 
beispielsweise bei den K-Katalysatoren vom Typ K5 der Fall ist. Es ist jedoch auch moglich, solche 
Aluminoschichtsilikate als Katalysatoren einzusetzen, die herstellungsbedingt zunachst eine geringere 
25 Saurebeladung aufweisen, die jedoch nachtraglich mit soviel Saure beladen wurden, das ihre Saurebe- 
ladung im oben genannten kritischen Bereich liegt. 

Der Alkohol wird ublicherweise in wasserfreier Form angesetzt. Es ist jedoch auch moglich, Alkohole 
technischer Qualitat mit einem Wassergehalt von bis zu ca. 2 Gew.% einzusetzen. 

30 

Der Oligomerisierungsgrad der nach dem erfindungsgemaRen Verfahren erhaltlichen Poly-a-Olefine 
liegt im Bereich von 1 bis 10. Eine gezielte Einstellung des Oligomerisierungsgrades kann insbesondere 
dadurch erreicht werden, dass man das beim Auskreisen von Wasser mitgeschleppte Olefin wieder in 
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die Reaktionsmischung zuruckfuhrt; dies ist insbesondere dann von Bedeutung, wenn man hdhere Oli- 
gomerisierungsgrade einstellen mochte. 

Einer Ausgestaltung der vorliegenden Erfindung entsprechend kann sich der dehydratsierenden Poly- 
5 merisation eine Hydrierung der erhaltenen Poly-a-Olefine anschlieBen (sogenannte Hartung). Die Hy- 
drierung kann in an sich bekannter Weise bei Temperaturen im Bereich von 150 bis 250°C, vorzugs- 
weise 190 bis 210°C, und Drucken von 50 bis 150 (Niederdruck-Verfahren) Oder 150 bis 350 bar 
(Hochdruck-Verfahren) erfolgen. Als Katalysatoren eignen sich die aus dem Stand der Technik be- 
kannten Hydrierkatalysatoren wie Nickel oder die Edelmetallkatalysatoren, insbesondere auf Basis von 
10 Platin oder Palladium. Als besonders geeignet Edelmetallkatalysatoren haben sich Palladiumkatalysato- 
ren erwiesen, insbesondere Palladium auf Kohle. Man kann den Katalysator in Form einer Suspension 
oder in fester Form zu den Poly-a-Olefinen in ublichen Mengen geben, die fur das bevorzugte Palladium 
auf Kohle im Bereich von 0,001 bis 5 Gew.% - berechnet als Palladium - liegt. Es ist jedoch auch mog- 
lich, den Katalysator auf einem festen Tragermaterial anzuordnen wie Aktivkohle, Graphit, Kieselgur, 
15 Kieselgel, Spinelle, Aluminiumoxid oder keramische Materialien in Frage. Ebenso haben sich die Nickel- 
katalysatoren, beispielsweise suspendiertes Nickel wie Nysofact 101 I a (Fa, Engelhard) als geeignet 
erwiesen, welches vorzugsweise in Mengen von 0,01 bis 5 Gew.% - gezogen auf Nickel - eingesetzt 
wird. 

20 Das erfindungsgema&e Verfahren der dehydratisierenden Polymerisation und ggf. anschlieGender Hy- 
drierung ermoglicht aufgrund seiner flexibien Einsetzbafteit auch den Zugang zu neuen Poly-a-Olefinen 
auf Basis ungesattigter primarer monfunktioneller Alkohole, verzweigter primarer monofunktioneller Al- 
kohole und/oder primarer Diole. 

25 Ein weiterer Gegenstand der vorliegenden Erfindung betrifft daher Poly-a-Olefine dadurch erhaltlich, 
dass man ungesattigte primare monofunktionelle Alkohole in Gegenwart von sauren Aluminoschichtsili- 
katen einer dehydratisierenden Polymerisation bei Temperaturen im Bereich von 60 bis 340 °C unter- 
wirft 

30 Weiterhin betrifft die vorliegende Erfindung Poly-a-Olefine dadurch erhaltlich, dass man verzweigte pri- 
mare monofunktionelle Alkohole in Gegenwart von sauren Aluminoschichtsilikaten einer dehydratisie- 
renden Polymerisation bei Temperaturen im Bereich von 60 bis 340 °C unterwirft und ggf. anschlieBend 
hydriert. 
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Noch ein Gegenstand der Erfindung betrifft Poly-a-Olefine dadurch erhaltlich, dass man primare Diole in 
Gegenwart von sauren Aluminoschichtsilikaten einer dehydratisierenden Polymerisation bei Temperatu- 
ren im Bereich von 60 bis 340 °C unterwirft und ggf. anschlieBend hydriert. 
Die geeigneten Verfahrensbedingungen der Polymerisation und der Hydriemng einschliefilich der Kata- 
5 lysatoren, Mengenverhaltnisse und der einzusetzenden primaren Alkohole wurden bereits im Zusam- 
menhang mit dem erfindungsgemalien Verfahren diskutiert. 

Eine genaue Strukturformel fur die erhaltenen Poly-a-Olefine kann nicht angegeben werden, da die 
fraglichen primaren Alkohole unten den dehydratisierenden Bedingungen bei der Polymerisation in ver- 
l o schiedenste ungesattigte Monomere isomerisiert werden, die dann miteinander polymerisieren. 

Die neuen Poly-a-Olefine sind farblose Oder gelbliche Produkte, die flussig Oder fest sein konnen. 
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Beispiele 

In den nachfolgenden Beispielen beziehen sich die Gew.% Angaben des Katalysators K5 (kommerziell 
ertialtlich von der Firma Sudchemie / DE) jeweils auf die eingesetzte Menge an Alkohol. Hinsichtlich der 
5 analytischen Charakterisierung der ertialtenen Produkte wurden folgende Abkurzungen verwendet: SZ 
= Saurezahl; IZ = Jodzahl; OHZ = HydroxylzahL 

A) Herstellung der Poly-a-Olefine 

10 Beisplel 1 

250 g Octanol wurden in Gegenwart von 10 Gew.% des Katalysators K5 unter Stickstoffatmosphare 
ertiitzt bis eine Wasserabscheidung beobachtet wurde. Bei dieser Temperatur wurde die Reaktion ge- 
halten und solange durchgefuhrt bis keine weitere Abspaltung von Wasser erfolgte. Der Reaktionsan- 
15 satz wurde vom Katalysator durch Filtration entfernt und lieferte ein blankes, flussiges Produkt 

Beispiel 2 

500 g Dodecanol wurden in Gegenwart von 5 Gew.% des Katalysators K5 unter Stickstoffatmosphare 
20 ertiitzt bis eine Wasserabscheidung beobachtet wurde. Bei dieser Temperatur wurde die Reaktion ge- 
halten und solange durchgefuhrt bis keine weitere Abspaltung von Wasser erfolgte. Der Reaktionsan- 
satz wurde vom Katalysator durch Filtration entfernt und lieferte ein blankes, flussiges Produkt. 
Analytik: SZ =0,3; IZ=100 

25 Beispiel 3 

500 g Lorol spezial (Fa. Cognis Deutschland GmbH) wurden in Gegenwart von 5 Gew.% des Katalysa- 
tors K5 unter Stickstoffatmosphare erhitzt bis eine Wasserabscheidung beobachtet wurde. Bei dieser 
Temperatur wurde die Reaktion gehalten und solange durchgefuhrt bis keine weitere Abspaltung von 
30 Wasser erfolgte. Der noch heiSe Reaktionsansatz wurde vom Katalysator durch Filtration entfernt und 
lieferte ein blankes, flussiges, gelbliches Produkt. 
Analytik: SZ= 0,3; IZ= 94; OHZ= 0,4 
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Beispiel 4 

500 g Ocenol 50/55 (Fa. Cognis Deutschland GmbH) wurden in Gegenwart von 5 Gew.% des Kataly- 
sators K5 unter Stickstoffatmosphare erhitzt bis eine Wasserabscheidung beobachtet wurde. Bei dieser 
5 Temperatur wurde die Reaktion gehalten und solange durchgefuhrt bis keine weitere Abspaltung von 
Wasser erfolgte. Der noch heifle Reaktionsansatz wurde vom Katalysator durch Filtration entfemt und 
lieferte ein gelbliches, testes Produkt. 
Analytik: SZ= 0,2; IZ= 77; OHZ= 6,5 

10 Beispiel 5 

500 g Isononylalkohol wurden in Gegenwart von 5 Gew.% des Katalysators K5 unter Stickstoffatmo- 
sphare ertiitzt bis eine Wasserabscheidung beobachtet wurde, Bei dieser Temperatur wurde die Reak- 
tion gehalten und solange durchgefuhrt bis keine weitere Abspaltung von Wasser erfolgte. Der noch 
15 heide Reaktionsansatz wurde vom Katalysator durch Filtration entfemt und lieferte ein blankes, farblo- 
ses Produkt. 

Analytik: SZ=0,1; 1Z= 137; OHZ=0,5 
Beispiel 6 

20 

500 g Hexandiol-1,6 wurden in Gegenwart von 5 Gew.% des Katalysators K5 unter Stickstoffatmo- 
sphare erhitzt bis eine Wasserabscheidung beobachtet wurde. Bei dieser Temperatur wurde die Reak- 
tion gehalten und solange durchgefuhrt bis keine weitere Abspaltung von Wasser erfolgte. Der noch 
heifle Reaktionsansatz wurde vom Katalysator durch Filtration entfemt und lieferte ein gelbliches, pa- 
25 stoses Produkt. 

Analytik: SZ=0,2; IZ=34; OHZ=61 

Beispiel 7 

30 500 g Isotridecylalkohol wurden in Gegenwart von 5 Gew.% des Katalysators K5 unter Stickstoffatmo- 
sphare erhitzt bis eine Wasserabscheidung beobachtet wurde. Bei dieser Temperatur wurde die Reak- 
tion gehalten und solange durchgefuhrt bis keine weitere Abspaltung von Wasser erfolgte. Der noch 
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heifte Reaktionsansatz wurde vom Katalysator durch nitration entfemt und lieferte ein blankes, farblo- 
ses Produkt. 

Analytik: SZ= 0,1; IZ= 197; OHZ= 2,7 
5 Beispiel 8 

1200 g 2-Ethylhexanol wurden in Gegenwart von 5 Gew.% des Katalysators K5 unter Stickstoffatmo- 
sphare ertiitzt bis eine Wasserabscheidung beobachtet wurde. Bei dieser Temperatur wurde die Reakti- 
onsmischung solange gehalten, bis keine weitere Abspaltung des Wassers erfolgte. Der noch heilie 
10 Reaktionsansatz wurde vom Katalysator durch Filtration entfemt. Nach Abdestillation der Leichtsieder 
erhielt man blankes, farbloses Produkt. 
Analytik: SZ = 0,2; IZ = 217; OHZ = 0,4. 

Beispiel 9 

15 

2800 g 2-Octyldodecanol wurden in Gegenwart von 5 Gew.% des Katalysators K5 unter Stickstoffatmo- 
sphare erhitzt bis eine Wasserabscheidung beobachtet wurde. Bei dieser Temperatur wurde die Reakti- 
onsmischung solange gehalten, bis keine weitere Abspaltung des Wassers erfolgte. Der noch heilie 
Ansatz wurde vom Katalysator durch Filtration entfemt. Nach Abdestillation der Leichtsieder erhielt man 
20 blankes, farbloses Produkt. 
Analytik: OHZ=0,1; JZ= 127 

Beispiel 10 

25 2800 g Dimerdiol (Sovermol 908; Fa Cognis Deutschland GmbH & Co.KG) wurde in Gegenwart von 5 
Gew.% des Katalysators K5 unter Stickstoffatmosphare erhitzt, bis eine Wasserabscheidung beobachtet 
wurde. Bei dieser Temperatur wurde die Reaktionsmischung solange gehalten, bis keine weitere Ab- 
spaltung des Wassers erfolgte. Der noch heilie Ansatz wurde vom Katalysator durch Filtration entfemt. 

Nach Abdestillation der Leichtsieder erhielt man blankes, farbloses Produkt. 
30 Analytik: OHZ= 14,6; SZ= 0,3; JZ= 100 



B) Beispiele fur die Hydrierung der Poly-o-Olefine 

Die Gew.%-Angabe bei dem Hydrierkatalysator bezieht sich auf die Mengenangabe von Palladium. 
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Beispiel 11 

560 g Poly-o-Olefin auf Basis 2-Ethylhexanol erhalten aus Beispie! 8) und 0.05 Gew.% Palladium auf 
5 Kohle wurde 5 Stunden bei 200 °C mit 100 bar Wasserstoff behandelt. Der Katalysator wurde abfiltriert 
und das Produkt desodoriert 
Analytik: OHZ=0,1; JZ: 1,1; SZ: 0,1 

Beispiel 12 

10 

1380 g Poly-a-Olefin auf Basis von Octanol erhalten aus Beispiel 1) und 0.05 Gew. % Palladium auf 
Kohle wurde 5 Stunden bei 200 °C mit 100 bar Wasserstoff behandelt. Der Katalysator wurde abfiltriert 
und das Produkt desodoriert. 
Analytik: OHZ= 3,4; SZ= 0,2; JZ= 16,4 

15 

Beispiel 13 

1380 g Poly-a-Olefin auf Basis von Dimerdiol erhalten aus Beispiel 10) und 0.05 Gew.% Palladium auf 
Kohle wurde 5 Stunden bei 200 °C mit 100 bar Wasserstoff behandelt Der Katalysator wurde abfiltriert 
20 und das Produkt desodoriert. 
Analytik: OHZ=1,2; JZ=9,7 

Beispiel 14 

25 290 g Poly-a-Olefin auf Basis von Hexandio1,6 erhalten aus Beispiel 6) und 0.05 Gew.% Palladium auf 
Kohle wurde 5 Stunden bei 200 °C mit 100 bar Wasserstoff behandelt. Der Katalysator wurde abfiltriert 
und das Produkt desodoriert. 
Analytik: OHZ=70; JZ=11,4 
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Patentanspruche 

1. Verfahren zur Herstellung von Poly-a-OIefinen, wobei man primare Alkohole in Gegenwart von 
sauren Aluminoschichtsilikaten einer dehydratisierenden Polymerisation bei Temperaturen im Be- 

5 reich von 60 bis 340° C unterwirft und ggf. anschliellend hydriert. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, wobei man die Saurebeladung der Aluminoschichtsilikate auf Werte 
im Bereich von 3 bis 300 mval/100g einstellt. 

10 3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, wobei man HCI-beladene Aluminoschichtsilikate einsetzt. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, wobei man die Aluminoschichtsilikate auswahlt aus 
der Gruppe der Talke, Kaolinite, Montmorillonite, Bentonite und Hectorite. 

is 5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, wobei man primare monofunktionelle Alkohole der 
Formel (I) 

Ri-OH (I) 

einsetzt, worin der Rest R1 eine Alkylgruppe mit 6 bis 72 C-Atomen bedeutet, der gesattigt oder 
ungesattigt, geradkettig oder verzweigt sein kann. 

20 

6. Verfahren nach Anspruch 5, wobei man primare monofunktionelle verzweigte Alkohole der 
Formel (I), vorzugsweise Guerbetalkohole, insbesondere 2- Ethylhexylalkohol, einsetzt. 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, wobei man primare zweifunktionelle Alkohole, vor- 
25 zugsweise Dimerdiole, einsetzt. 

8. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 7, wobei man die erhaltenen Poly-c-Olefinen an- 
schlieliend hydriert, vorzugsweise solche Poly-a-Olefine, die durch dehydratisierende Polymeri- 
sation von ungesattigten primaren Alkoholen, verzweigten primaren monofunktionellen Alkoholen 

30 und/oder primarer zweifunktioneller Alkoholen hergestellt worden sind. 
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9. Poly-a-Olefine dadurch erhaltlich, dass man ungesattigte primare monofunktionelle Alkohole in 
Gegenwart von sauren Aluminoschichtsilikaten einer dehydratisierenden Polymerisation bei Tern- 
peraturen im Bereich von 60 bis 340 °C unterwirft. 

10. Poly-a-Olefine dadurch erhaltlich, dass man verzweigte primare monofunktionelle Alkohole in 
Gegenwart von sauren Aluminoschichtsilikaten einer dehydratisierenden Polymerisation bei Tern- 
peraturen im Bereich von 60 bis 340 °C unterwirft und ggf. anschlieBend hydriert. 

11. Poly-a-OIefine nach Anspruch 10, dadurch erhaltlich, dass man verzweigte primare Alkohole, 
vorzugsweise Guerbetalkohole und insbesondere 2- Ethylhexylalkohol, einer dehydratisierenden 
Polymerisation unterwirft und ggf. anschlieBend hydriert. 

12. Poly-a-Olefine dadurch erhaltlich, dass man primare zweifunktionelle Alkohole in Gegenwart 
von sauren Aluminoschichtsilikaten einer dehydratisierenden Polymerisation bei Temperaturen im 
Bereich von 60 bis 340° C unterwirft und ggf. anschlieBend hydriert. 
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